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     Pupuk ZA merupakan salah satu pupuk yang kaya nitrogen 
yang umumnya digunakan pada tanaman yang memiliki 
kelarutan tinggi dan penyerapan yang kurang efektif. Oleh 
karena perlu diatur kelarutannya dengan dibuat pupuk Slow 
release dengan teknik enkapsulasi dengan bahan hidroksiapatit 
yang mampu menyerap nitrogen dengan baik. Penelitian ini 
bertujuan untuk membandingkan hasil release nitrogen antara 
pupuk ZA murni dan pupuk ZA-hidroksipatit enkapsulasi, 
mendapatkan model terbaik dari kinetika release nitrogen dari 
kinetika orde 0, kinetika orde 1, Higuchi model dan Kormeyer-
Peppas model serta menganalisis karakteristik permukaan 
dengan BET untuk mengetahui tingkat efektifitas dari 
penyerapan unsur Nitrogen dalam pupuk Enkapsulasi.  
     Penelitian ini menggunakan analisis deskriptif dan dilakukan 
pengujian release nitrogen pada 120 detik, 240 detik, 360 detik, 
480 detik, 600 detik, 720 detik, 840 detik, 960 detik, 1080 detik, 
1200 detik serta 1200 dengan menggunakan metode perkolasi. 
Perkolat kemudian diuji menggunakan metode Kjeldhal  dengan 
pengulangan sebanyak 2 kali. Data yang didapat kemudian di 
plot pada  grafik kinetika. Selain itu dilakukan pengamatan 
morfologi dengan BET (Brunauer-Emmett-Teller). 
     Berdasarkan hasil penelitian, didapatkan pupuk ZA-HA 
Enkapsulasi berbentuk kasar dengan kelarutan dalam air lebih 
rendah, pupuk ZA-HA mampu me release nitrogen secara 


















85,6% dan pupuk ZA-HA sebesar 16,7% selama waktu 1 jam. 
Selain itu didapatkan kinetika release dimana pupuk ZA-HA 
mengikuti kinetika Orde Nol dengan R2 sebesar 0,99 dan pupuk 
ZA mengikuti model Higuchi dengan nilai R2 sebesar 0,95. 
Selain itu didapatkan karakteristik permukaan berupa luas 
permukaan. Luas permukaan untuk HA sebesar 25,2531 m2/g 
dan luas permukaan ZA-HA sebesar 9,834 m2/g. Dengan luas 
permukaan yang didapatkan, HA masih layak digunakan 
sebagai adsorben. 
 
Kata kunci: BET (Brunauer-Emmett-Teller), Nitrogen, Slow 
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SUMMARY 
     ZA is rich source of nitrogen and therefore is a commonly 
used fertilizer with high solubility and absorption of crob is less 
effective. Therefore it is necessary to make slow release 
fertilizer. Hydroxyapatite is a well-sorption agent of nitrogen. The 
objectives of this study were to compare the results of nitrogen 
release between ZA fertilizer with ZA and hydroxapatite fertilizer, 
obtain the best model of nitrogen release kinetics of order 
kinetics 0, 1st order kinetics, Higuchi model and Kormeyer-
Peppas models and analyze sorption isotherm with BET ( 
Brunauer-Emmett-Teller) objects .In this study were ZA fertilizer 
hydroxyapatite with 6: 1 ratio. Two samples were tested the 
release of nitrogen content every 120 seconds from 120 
seconds, 240 seconds, 360 seconds, 480, 600 seconds, 720 
seconds, 840 seconds 960 seconds, 1080 seconds, 1200 
seconds and 3600 seconds using percolation method. Then 
percolat was tested using kjeldahl method with 2 repetitions. 
The data obtained from the percolation process is then plotted 
on the kinetic graph. Based on the results of the research, ZA-
HA fertilizer was found in rough form with lower water solubility, 
ZA-HA fertilizer able to release nitrogen slowly with nitrogen 
release for ZA fertilizer equal to 85,6% and ZA-HA fertilizer 
equal to 16,7% for 1 hour. There was also a kinetics release 
where ZA-HA fertilizer followed Zero Order kinetics with R2 of 
0.99 and ZA fertilizer followed Higuchi model with R2 value of 


















The surface area for HA is 25.2531 m2 / g and the surface area 
of ZA-HA is 9,834 m2 / g. With the surface area obtained, HA is 
feasible to be used as an adsorbent 
 
Keywords: BET (Brunauer-Emmett-Teller), Nitrogen, Slow 
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1.1 Latar Belakang 
     Indonesia merupakan negara agraris yang sangat kaya 
akan hasil bumi baik itu hasil pertanian, perikanan, 
kehutanan, dan lain sebagainya. Kondisi alam Indonesia 
mendukung banyak peluang bagi masyarakat untuk 
mengembangkan sektor-sektor dibidang pertanian. Untuk 
mengembangkan sektor vital pertanian tidak terlepaskan 
dari ilmu pengetahuan dan teknologi, salah satunya 
pemupukan yang tepat. Terdapat dua jenis pupuk yang 
biasa digunakan dalam bidang pertanian yaitu pupuk 
organik dan  pupuk anorganik.  
     Perkembangan teknologi pemupukan menggunakan 
pupuk anorganik secara umum belum berlangsung secara 
efektif dikarenakan rendahnya efisiensi dari pupuk itu 
sendiri. Salah satu kandungan unsur terpenting dalam 
pupuk anorganik adalah Nitrogen (N) (Ardyati et al., 2012) 
kandungan Nitrogen dalam pupuk memiliki efisiensi yang 
rendah sekitar 30-40% karena nitrogen mudah menguap 
(dalam bentuk gas amoniak dan berubah menjadi bentuk-
bentuk lain) dan tercuci (dalam bentuk nitrat). Selain itu 
akibat dari tidak terserapnya nitrogen secara optimal dapat 
menyebabkan kerusakan lingkungan seperti merusak 
struktur, fisik, kimia maupun biologis tanah.Oleh karena itu 
diperlukan upaya untuk mengurangi laju pelepasan 
nitrogen sehingga dapat memperkecil jumlah nitrogen 
yang hilang. Jenis pupuk nitrogen yang banyak dijumpai 
dipasar adalah pupuk ZA (zwavelzure ammoniak).  
 Enkapsulasi merupakan salah satu metode yang dapat 
digunakan untuk memperlambat laju pelepasan nitrogen. 




















dapat menyimpan nitrogen, seperti hidroksiapatit (HA). 
Dalam penelitian ini digunakan HA yang dihasilkan dari 
proses sintesis limbah sisik ikan kakap merah (Lutjanus 
Campechanus) yang menggunakan metode pengendapan 
kimia basah (Ulfiyana, 2017) yang nantinya akan dilapisi 
dengan pupuk ZA. HA memiliki daya adsorpsi yang baik 
sehingga diharapkan dapat mengadsorpsi kandungan 
nitrogen dari pupuk dan dapat melepaskan kembali secara 
lambat (slow release) ketika diaplikasikan pada tanaman. 
HA merupakan suatu biokeramik yang kaya akan kalsium 
dan fosfor. Kalsium dan fosfor memiliki banyak 
keunggulan ketika diaplikasikan pada pupuk, salah 
satunya adalah menjaga tekstur dari produk yang 
dihasilkan terutama pada komoditas buah dan sayur dan 
menjaga agar daun tidak mudah rontok. Selain itu sifat 
hidroksiapatit yang tidak beracun,  dan sangat ramah 
lingkungan karena dapat mengurangi kontaminan air 
permukaan dan air bawah tanah dari nitrat yang hanyut 
dalam air pada saat pemupukan sangat berpotensi untuk 
dijadikan bahan enkapsulasi dari pupuk ZA itu sendiri. 
Manfaat lain yang dapat diambil dari penggunaan 
hidroksiapatit dari limbah perikanan yaitu untuk 
mengurangi pencemaran lingkungan akibat limbah 
perikanan serta meningkatkan nilai ekonomi dari limbah 
tersebut. Oleh karena itu dengan metode enkapsulasi 
diharapkan dapat menghasilkan pupuk dengan pelepasan 
nitrogen yang lambat, ramah lingkungan. 
      Penelitian serupa telah dilakukan  pada pupuk urea 
dengan hidroksiapatit yang dihasilkan dari sintesis H3PO4 
dengan Ca(OH)2. Perbandingan yang digunakan antara 
urea dan hidroksiapatit adalah 6:1. Dari hasil penelitian 
tersebut didapatkan bahwa HA yang terenkapsulasi oleh 
urea memiliki pelepasan Nitrogen 12 kali lebih lambat 




















2017). Oleh karena potensi HA sebagai bahan 
enkapsulasi yang dapat memperlambat lepasnya nitrogen, 
maka penulis melakukan suatu penelitian yang berjudul 
ZA (Amonium Sulfat)-Hidroksiapatit Enkapsulasi Sebagai 
Pupuk Pelepas Lambat (Slow Release Fertilizer) Nitrogen. 
Melalui penelitian ini  diharapkan pelepasan nitrogen 
dapat optimal dibandingkan dengan penggunaan pupuk 
ZA yang diaplikasikan secara konvensional. 
1.2 Rumusan Masalah 
Rumusan masalah dari penelitian ini adalah sebagai 
berikut. 
1. Bagaimana pengaruh penambahan Hidroksiapatit 
terhadap karakteristik pupuk ZA (Amonium sulfat)? 
2. Bagaimana release nitrogen dan model kinetika 
terbaik dari pelepasan nitrogen pupuk ZA-HA 
enkapsulasi? 
3. Bagaimana karakteristik permukaan ZA-HA 
enkapsulasi dengan analisis BET (Brunauer-Emmett-
Teller)? 
 
1.3 Tujuan Penelitian 
Tujuan dari penelitian ini adalah sebagai berikut. 
1. Menganalisis pengaruh penambahan Hidroksiapatit 
terhadap karakteristik pupuk ZA (Amonium sulfat) 
2. Menganalisis release nitrogen model kinetika terbaik 
dari pelepasan nitrogen pupuk ZA-HA enkapsulasi 
3. Menganalisis  karakteristik permukaan pupuk ZA-HA 






















1.4 Manfaat Penelitian 
Manfaat penelitian ini adalah sebagai berikut. 
1. Bagi pemerintah: dapat memberikan masukan kepada 
pemerintah mengenai pupuk lepas lambat yang 
memiliki tingakat efisiensi pada pemupukan lebih 
tinggi serta dapat membantu mengatasi masalah 
pemupukan konvensional yang diharapkan dapat 
meningkatkan kualitas dan kuantitas hasil pertanian di 
Indonesia. 
2. Bagi masyarakat: memberikan informasi kepada 
masyarakat mengenai penggunaan pupuk lepas 
lambat (Slow release fertilizer). 
3. Bagi peneliti: memberikan pengalaman dalam 
mengaplikasikan ilmu pengetahuan yang didapatkan 
selama belajar di universitas. 
 
1.5 Batasan Masalah 
Batasan masalah penelitian ini adalah sebagai berikut. 
1. Penelitian dilakukan dalam skala laboratorium 
2. Penelitian ini tidak membahas analisis biaya dan 
energi yang digunakan pada proses pembuatan 
pupuk lepas lambat  (Slow release fertilizer) 
3. Tidak membahas pelepasan unsur hara lain selain 
nitrogen 
4. Tidak menghitung kadar air pupuk pupuk ZA-HA yang 






















II TINJAUAN PUSTAKA 
2.1 Pupuk ZA 
     Menurut PP No. 8 tahun 2001. Pupuk merupakan bahan 
kimia atau organisme yang berperan dalam penyediaan 
unsur hara yang dapat dimanfaatkan secara langsung 
maupun tidak langsung. Secara umum pupuk sendiri 
terbagi manjadi dua jenis yaitu pupuk organik dan 
anorganik. Pupuk organik berasal dari makhluk hidup 
seperti sisa-sisa dari tanaman, kotoran hewan dan 
sebagainya, sedangkan pupuk anorganik adalah pupuk 
yang diperoleh dari rekayasa kimia, fisik dan biologis hasil 
industri atau pabrik pembuat pupuk (Firmansyah, 2011). 
Pupuk ZA (zwavelzure ammoniak) atau amonium sulfat 
adalah pupuk anorganik penyedia nitrogen selain urea bagi 
tanaman. Kandungan hara terbesar dalam pupuk ini adalah 
nitrogen (N) 21% dan belerang (S) 24%, dan berbentuk 
kristal putih (SNI 02-1760, 2005). Pupuk ZA memiliki rumus 
kimia (NH4)2SO4. Menurut Putra (2013) unsur hara Nitrogen 
memiliki peranan yang sangat penting bagi tanaman 
khususnya untuk merangsang pertumbuhan batang, 
cabang dan daun sedangkan unsur belerang baik untuk 
pertumbuhan umbi. Menurut Dibia (2015), kandungan 
Nitrogen dapat meningkatkan daya tahan tanah terhadap 
air, meningkatkan ketersediaan unsur hara tanah, dapat 
mengendalikan pH yang terlalu tinggi serta dapat 
meningkatkan produktivitas tanaman. Bentuk dari pupuk ZA 


























  Untuk memenuhi hara yang dibutuhkan bagi tanaman, 
suatu pupuk memiliki syarat mutu produk. Berdasarkan 
SNI 02-1760-2005, syarat mutu pupuk amonium sulfat 
(ZA) dijelaskan dalam Tabel 2.1. 
Tabel 2.1 Syarat Mutu Pupuk Amonium Sulfat (ZA) 
No.  Uraian Satuan Persyaratan  
1 Kadar Nitrogen % Min. 20,8 
2 Kadar Belerang % Min. 23,8 
3 Asam bebas sebagai H2SO4 % Min. 0,1 
4 Kadar Air % Maks. 1,0 




     Hidroksiapatit (HA) merupakan sebuah molekul kristalin 
yang didalam intinya tersusun dari fosfor dan kalsium. 
Hidroksiapatit memiliki rumus kimia Ca10(PO4)6(OH)2 yang 
termasuk kedalam kelompok senyawa kalsium fosfat 




















kristal dari menyawa kalsium fosfat yang paling stabil. 
Komponen penyusun hidroksiapatit (% berat ideal) yaitu Ca 
39,9%, P 1,5%, H 0,2%, O 41,4% dan rasio ideal antara 
kalsium-fosfat (Ca-P) adalah 1,67. Kristal hidroksiapatit 
mempunyai ukuran yang sama dengan kristal hidroksiapatit 
tulang, yaitu berkisar 20-50 nm. 
     Secara stokiometri hidroksiapatit memiliki rasio Ca/P 
sebesar 1,67 yang secara kimia sama dengan mineral 
tulang manusia (Zakiyah, 2016). HA secara umum 
digunakan untuk memperbaiki, mengisi, menambahkan dan 
merekonstruksi ulang jaringan tulang yang telah rusak 
didalam jaringan lunak (Guzman, 2005). Namun seiring 
dengan perkembangan ilmu pengetahuan hidroksiapatit ini 
dapat juga diaplikasikan dalam bidang pertanian dengan 
menjadikan sebagai bahan pembuat pupuk Slow Release 
Fertilizer atau pupuk lepas lambat untuk mengurangi laju 
kehilangan Nitrogen dan untuk mengefisienkan pemupukan 
yang dibentuk dalam Urea-hidroksiapatit dalam nanohybrid 
(Kottegoda et al., 2017). Selain itu hidroksiapatit juga 
diaplikasikan dalam pengefisienan pupuk fosfor (P) di 
dalam tanah Andisol dan Oksisol yang memiliki ukuran 100 
nm. Hidroksiapatit juga dapat mengurangi kontaminan air 
permukaan dan air bawah tanah dari fosfat yang hanyut 
dalam air pada saat pemupukan (Mantalvo, 2015). 
 
2.2.1 Sifat Fisik 
     Hidroksiapatit merupakan contoh dari biokeramik 
bioaktif. Bioaktif berarti kemampuan suatu bahan untuk 
merangsang pertumbuhan tulang baru disekitar implant. 
Permukaan bahan biokeramik bioaktif melekat pada 
jaringan sehingga mampu menahan beban gaya 
mekanis diatasnya. Sering terjadi adhesi dipermukaan 
lebih besar daripada kohesi tulang atau implant, bila 




















pada permukaan melainkan pada tulang atau implant 
(Pane, 2008). 
     Hidroksiapatit memiliki kandungan utama berupa 
39,9% Ca, 18,5 P, 0,2% H, dan 41,41% O. Selain itu 
Hidroksiapatit memiliki porositas yang baik 
(Purwasasmita et al., 2008). Dengan porositas yang baik 
ini memungkinkan terjadinya mekanisme sorpsi yang 
artinya memungkinkan untuk dapat menyerap (adsorpsi) 
serta melepaskan (desorpsi) suatu unsur yang mampu 
diikatnya. Menurut Kottegoda et al, (2017), Hidroksiapatit 
diaplikasikan untuk menyerap unsur nitrogen serta 
melepaskan kembali unsur nitrogen tersebut secara 
perlahan pada mekanisme pupuk lepas lambat (Slow 
Release Nitrogen), selain itu hidroksiapatit juga 
diaplikasikan sebagai pupuk fosfor (P). 
 
2.2.2 Sifat kimia 
     Apatit merupakan kristal mineral yang memiliki 
komposisi M10(ZO4)6X2. Komponen yang menempati M 
adalah Ca, Mg, Sr, Ba, Pb. Komponen  Z terdiri dari P, V, 
As, S, Si, Ge serta komponen X adalah F, Cl, OH, Br  
(Comodi et al., 2001). HA memiliki rumus kimia 
Ca10(PO4)6(OH)2 yang merupakan komponen utama 
penyusun jaringan keras (hard tissue) seperti tulang dan 
gigi pada tubuh manusia (Milenko et al., 2004). 
Hidroksiapatit memiliki SG (specific grafity) 3,08, 
serbuk murni berwarna putih, berat molekul 502,31 
gram/mol dan massa jenisnya 3,156 gram/cm3 
(Junqueira dan Jose, 2003). Rasio molar dari Ca/P 
berpengaruh terhadap kekuatan HA yang disintetis 
dimana semakin besar rasio Ca/P maka kekuatan akan 
semakin meningkat dan mencapai nilai maksimal yaitu 
sekitar 1,67 (HA stoikiometrik). Namun kekuatan akan 





































2.2.3 Sifat biologi 
     Hidroksiapatit memiliki kemampuan bertahan 
terhadap korosi, terhadap efek toksis yang dihasilkan 
korosi dan kemampuan bertahan terhadap perubahan 
selama pemakaian bahan dilingkungan tubuh, dan tidak 
menimbulkan reaksi penolakan dari jaringan tubuh, 
sehingga dikatakan bahwa hidroksiapatit memiliki sifat 
biokompatibilitas yang tinggi Hidroksiapatit yang 
digunakan sebagai pelapis pada logam berpori dapat 
mempercepat laju pembentukan tulang dalam pori-
porinya. Tetapi besarnya pori dapat mengurangi 
kekuatan bahan. Semua keramik kalsium phospat 
memiliki sifat penyerapan ulang atau biodegradasi, 
dengan urutan alpha-TCP > beta-TCP >> hidroksiapatit 
(Pane, 2008). 
2.3  Pupuk Lepas Lambat (Slow release fertilizer) 
     Pupuk lepas lambat atau dikenal dengan pupuk SRF 
merupakan suatu cara mengoptimalkan penyerapan unsur 
hara yang mudah terhilang, utamanya nitrogen oleh SRF 
dengan mengendalikan pelepasan unsur nitrogen sesuai 
dengan waktu dan jumlah yang dibutuhkan tanaman, serta 
mempertahankan keberadaannya dalam tanah dan 
kuantitas pupuk yang diberikan lebih sedikit dibandingkan 
dengan metode konvensional (Nainggolan, 2009). 
Pembuatan pupuk SRF dapat dilakukan dengan berbagai 
cara, salah satunya adalah pelapisan dengan bahan tahan 
air (Ardyati et al., 2012). Pupuk lepas lambat memiliki 
prinsip kerja memberikan atau melepaskan unsur hara 
secara perlahan sehingga lebih berpotensi diserap oleh 
tanaman. Selain itu pupuk SRF sangat baik untuk 
mengatasi masalah yang menyangkut pemupukan unsur 




















pelepasan unsur hara tersebut dapat dilakukan dengan 
berbagai cara seperti pengendalian kelarutan didalam air 
(bahan protein, polimer atau dalam bentuk senyawa 
lainnya), hidrolisis lambat dan sebagainya (Hidayati, 2014).  
     Metode SRF yang lain dapat dilakukan dengan cara 
enkapsulasi. Enkapsulasi merupakan suatu upaya 
pembalutan bahan yang dapat menyimpan atau menyerap 
nitrogen (dalam hal ini hidroksiapatit) oleh senyawa 
macronutrient  yang bertujuan mengurangi kehilangan 
nitrogen dalam tanah saat pemupukan terjadi (Kottegoda et 
al, 2011). Pengenkapsulasian yang akan diaplikasikan 
dalam studi ini yaitu melalui pendekatan one – step in situ. 
Hal ini dikarenakan menurut Praveen dan Qiao (2016) 
bahwa metode ini cocok diaplikasikan untuk keperluan 
enkapsulasi, dan penggunaan pendekatan in situ lebih baik 
hasilnya dari pada ex situ. Setelah diterapkan pendekatan 
one – step in situ dalam fasa liquid, kemudian nukleasi pun 
terjadi, dan hidroksiapatit akan terlapisi (coating) oleh pupuk 
ZA. Untuk mengubah fasa dari liquid ke solid maka 
dilakukan flash drying (Kottegoda et al, 2017). 
 
2.3.1 Pengujian kekuatan pupuk dan pelepasan hara pada 
pupuk  SRF 
     Pupuk dapat dikatakan sebagai pupuk lepas lambat 
apabila memiliki ketahanan saat diaplikasikan pada saat 
pemupukan. Salah satu faktor yang mempengaruhinya 
adalah kekuatan pupuk dalam menghadapi pukulan air 
saat hujan. Pupuk Anorganik umumnya rentan terhadap 
pukulan air. Untuk menguji kekuatan pupuk SRF 
terhadap pukulan air dapat dilakukan dengan berbagai 
cara, salah satunya dengan pengujian pupuk SRF pada 
ketinggian air tertentu. Menurut Handayani (2014), 
pengujian ketahanan pupuk dapat dilakukan dengan 




















dengan ketinggian 20 cm dengan debit tertentu. 
Kemudian diamati kapan waktu pupuk akan pecah dan 
melarut dalam air. Waktu tersebut yang menentukan 
sejauh mana kekuatan pupuk saat diaplikasikan.  
     Untuk mengetahui laju pelepasan unsur hara didalam 
air, menurut Handayani (2014) dapat dilakukan melalui 
metode perkolasi. Perkolasi adalah suatu penyaringan 
melalui bubuk simplisia yang telah dibasahi. Dalam hal 
ini pupuk diberikan aliran air dengan debit tertentu suatu 
pupuk dengan meletakkan pupuk pada suatu kolom. 
Pupuk yang digunakan telah dicampur dengan 
menggunakan tanah, pada bagian bawah kolom 
diberikan penyaring berupa kain wol agar saat dilakukan 
uji perkolasi tanah tidak terikut pada aliran dan dapat 
menyumbat selang pengalir. Waktu yang digunakan 
adalah selama 1 bulan dan pemberian air dilakuakan 
setiap minggu. Dari perkolat yang ditampung ini dapat 
diuji kelarutan nitrogen yang terjadi pada pupuk. 
 
2.4  Metode pengujian  
2.4.1 Kjehldahl 
     Menurut Ningtias (2017),  metode Kjehldahl adalah 
suatu metode yang dapat digunakan untuk menganalisis 
kandungan nitrogen dalam filtrat. Menurut Rosaini et al., 
(2015), terdapat tiga langkah dalam proses pengujian 
menggunakan metode ini yaitu destruksi, destilasi, dan 
titrasi. Pada tahap destruki filtrat diambil 1 mL dan 
dimasukkan dalam labu kjehdahl. Kemudian 
ditambahkan selenium sebanyak 2 sudip lalu 
ditambahkan lagi 12,5 mL H2SO4 pekat (95-97%). 
Kemudian sampel didestruksi pada alat destruksi selama 
3-4 jam pada suhu 420oC. Setelah selesai sampel 




















dilakukan proses destilasi. Dalam tahap destilasi terlebih 
dahulu labu erlenmeyer diisi dengan 4% dan indikator 
BCG:MR sebanyak 3-4 tetes. Pada alat destilasi, 
dilakukan penambahan 60-70 mL NaOH 30% secara 
otomatis kedalam labu kjheldahl dan dilakukan selama 5 
menit. Tahap yang terakhir adalah titrasi dimana pada 
tahap ini sample hasil penampungan destilat dititrasi 
menggunakan HCl 0,1 N. Setelah terjadi perubahan 
warna menjadi hijau kebiruan menandakan proses titrasi 
telah selesai. Dicatat volume HCl pada tiap masing-
masing titrasi kemudian dilakukan perhitungan rumus 
kadar N dengan (Ningtias, 2017): Perhitungan kadar 
nitrogen dapat dilihat pada persamaan 1. 
%N = 
   ((               )   ) [   ]         
             ( )     
..................(1) 
 
2.4.2 BET (Brunauer-Emmett-Teller) 
      Uji BET digunakan untuk menganalisis karakteristik 
permukaan pada bahan. Uji ini biasa diaplikasikan pada 
arang aktif, dan pada uji ini juga dapat diketahui sisi aktif 
bahan untuk melakukan adsorpsi (Kristanto et al., 2015). 
BET juga dapat melakukan analisis mengenai adsorpsi 
maupun disorpsi isoterm. Menurut Kottegoda et al, 
(2017), BET digunakan untuk menganalisis luas 
permukaan pada bahan menggunakan sorpsi isoterm. 
Sampel yang digunakan berfasa padat (bubuk). 
     Menurut Firdaus et al, (2013), luas permukaan 
manjadi suatu hal yang perlu dikatahui karena berkaitan 
dengan sisi aktif dari bahan tersebut dan juga berkaitan 
dengan aktivitas dari bahan. Selain dapat digunakan 
untuk mengukur luas permukaan, BET dapat digunakan 
untuk mengetahui ukuran pori, distribusi pori, volume 
pori, dan lain sebagainya. Pada pengukurannya, luas 




















prinsip gaya van der Waals yang dinyatakan dalam 
keseimbangan adsorpsi yang pada umumnya 
menggunakan adsorbsi gas seperti helium, nitrogen, dan 
argon. Isoterm keseimbangan digambarkan dengan 
volume teradsorbsi diplotkan terhadap p/po (p adalah 
tekanan dan po merupakan tekanan jenuh pada 
temperatur pengukuran). Secara umum persamaan yang 
digunakan dalam metode BET dirumuskan sebagaimana 
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  ................................................ (2)  
Sedangkan untuk mengetahui luas permukaan 
dengan menggunakan BET dapat digunakan rumus 
perhitungan pada persamaan 3: 
St = (Wm.Nacs)  ................................................................ (3) 
     M 
      Dalam Metode BET dianggap bahwa molekul 
padatan paling atas berada pada keseimbangan 
dinamis. Jika pada permukaan terdapat dua lapisan, 
maka lapisan paling atas berada pada keseimbangan 
dalam fase uap padatan. Dalam proses sorpsi isotermis 
melibatkan mekanisme adsorpsi dan juga desopsi (Alfiah 
et al., 2017). Adsorpsi merupakan suatu mekanisme 
pengumpulan molekul-molekul suatu zat pada 
permukaan zat lainyang merupakan akibat 
ketidakjenuhan gaya-gaya pada permukaan zat tersebut. 
Desorpsi merupakan proses pelepasan kembali ion-ion 
atau molekul yang telah berikatan dengan gugus aktif 
adsorben. Terdapat beberapa faktor yang 
mempengaruhi adsorpsi-desorpsi isotermis. Faktor 
tersebut meliputi: karakteristik fisik dan kimia adsorben 
(luas permukaan dan ukuran pori), karakteristik adsorbat 




















adsorbat pada larutan, karakteristik larutan, dan lama 
adsorpsi dan desorpsi.  
     Secara umum alat yang digunakan untuk 
menganalisis luas permukaan adalah SAA (Surface Area 
Analyzer). Menurut SAA memiliki prinsip kerja yang 
didasarkan pada siklus adsorbsi dan desorbsi isotermis 
gas N2 pada sampel bubuk. Dengan mengetahi 
kandungan nitrogen yang dimasukkan pada sampel, 
maka sensor tekanan akan menghasilkan data tekanan 
proses yang bervariasi. Alat SAA memiliki dua bagian 
utama yaitu Degasser dan Analyzer. Degasser memiliki 
fungsi untuk menghilangkan gas-gas yang terserap 
(degassing) dengan memanaskan secara vakum. Suhu 
yang sering digunakan berkisar antara 200-300oC 
dengan waktu kurang lebih 6 jam. Suhu penamasan 
tergantung pada karakteristik bahan yang akan diuji.  
 
2.5 Adsorpsi 
Menurut Suzuki (1990) dalam (Andreas et al., 
2014), adsorpsi merupakan suatu peristiwa terikatnya 
fluida, baik itu gas maupun cairan dalam suatu padatan 
atau cairan (adsorben) dan membentuk suatu lapisan 
tipis (adsorbat) pada bagian permukaannya. Adsorpsi 
dan absorpsi merupakan suatu kondisi atau keadaan 
yang berbeda dimana pada peristiwa adsorbsi 
konsentrasi pada permukaan partikel lebih tinggi 
dibandingkan pada bagian dalam partikel. Kecepatan 
adsorbsi juga lebih cepat pada permukaan dibandingkan 
pada bagian dalam partikel, sedangkan pada peristiwa 
absorpsi konsentrasi partikel sama disemua material, 
terjadi secara konstan dan partikel absorben terdistribusi 
secara merata. Salah satu jenis adsorben yang baik 




















melakukan penyerapan yang tinggi terhadap aktinida 
dan logam berat, memiliki kelarutan air yang rendah, 
stabilitas tinggi pada saat reduksi dan oksidasi serta 
biaya yang diperlukan masih dalam teraf terjangkau 
(Ghahremani et al., 2012) 
     Menurut Agusta (2012) pada molekul-molekul 
adsorben terjadi gaya yang tidak seimbang. Gaya 
tersebut meliputi gaya kohesi dimana akan terjadi tarik-
menarik antara molekul sejenisnya dan molekul yang 
tidak sejenis terjadi tolak menolak. Gaya yang lain 
adalah gaya adhesi dimana pada gaya ini molekul yang 
berbeda jenisnya akan terjadi tarik-menarik sedangkan 
molekul yang sama akan saling menolak. Gaya ini dapat 
menyebabkan antara zat-zat yang berbeda saling terikat 
dengan baik. Ketidakseimbangan gaya inilah yang 
menyebabkan adsorben cenderung menarik zat-zat lain 
yang bersentuhan pada bagian permukaan material 
tersebut. 
Menurut Hendra (2008),  terdapat tiga tahapan dalam 
proses adsorpsi. Ketiga tahapan tersebut meliputi: 
1. Perpindahan makro, dimana pada proses ini terjadi 
pergerakan molekul adsorbat melalui sistem 
makroskopi adsorben. 
2. Perpindahan mikro, dimana pada proses ini terjadi per 
gerakan molekul adsorbat melalui sistem sistem 
mesopori adsorben. 
3. Sorption terjadi pengikatan molekul adsorbat pada 
dinding atau permukaan adsorben dibagian dinding 
pori dari sistem mikro dan mesopori.  
Berdasarkan gaya penahan partikel adsorbat terdapat 
dua jenis adsorpsi. Adsorbsi tersebut meliputi 
(Khairunisa, 2008): 




















Adsorpsi ini disebabkan oleh gaya van der waals 
dan gaya elektrostatis  anatara molekul adsorbat 
dan atom permukaan adsorben 
2. Adsorpsi kimia 
Adsorpsi ini disebabkan oleh gaya gaya kimia atau 
terbentuk ikatan kovalen dan ikatan ion antar 
molekul adsorbat dengan adsorben atau lebih 
dikenal dengan peristiwa adsorbsi. 
Isoterm sorpsi merupakan suatu persamaan yang 
menghubungkan jumlah zat terlarut yang mengadsorp 
kepadatan dengan konsentrasi kesetimbangan zat 
terlarut pada larutan pada temperatur tertentu. Suatu 
adsorpsi akan berjalan dengan baik apabila memiliki 
luasan yang cukup besar (Cui et al., 2014 dalam 
Fifiyana et al., 2016). Untuk mengukur luas permukaan 
HA yang digunakan sebagai adsorben adalah BET 
2.6 Kinetika Pelepasan (Release) Nitrogen 
     Pelepasan nitrogen merupakan hal yang sangat penting 
dalam pupuk  SRF. Kecepatan release sangat menentukan 
seberapa efektif suatu pupuk SRF. Untuk mengetahui 
kinetika pelepasan Nitrogen, dapat digambarkan menjadi 4 
model yaitu, kinetika orde 0, kinetika orde 1, Higuchi model, 
dan Korsmeyer-Peppas model. Keempat model kinetika ini 
biasa diterapkan pada release obat dalam bidang farmasi, 
salah satunya dalam pengiriman obat (drug delivery) (Jose 
et al., 2013).  
 
2.6.1 Kinetika reaksi orde nol (0) 
Dalam kinetika orde nol (0) mengikuti persamaan 






















     Pada kinetika orde 0, grafik yang didapatkan 
linear. Pada kinetika orde nol ini profil disolusi lambat 
karena tidak terjadi pemilahan sistem dengan asumsi 
perubahan pada area disolusi yang dijaga pada 
kondisi equilibrium (setimbang) (Jose et al., 2013). 
Menurut Kottegoda et al, (2017), pada grafik dengan 
kinetika orde nol menujukkan fungsi waktu terhadap 
kumulatif persentase nitrogen yang dilepaskan. Waktu 
ditunjukkan dalam satuan detik sedangkan kumulatif 
persentase pelepasan nitrogen dalam gram.  
 
2.6.2 Kinetika reaksi orde satu (1) 
     Dalam kinetika reaksi orde 1 mengikuti persamaan 
(Jose et al., 2013): 
Log Qt = Log Q0+
   
     
  ................................................... (5) 
 
     Pada kinetika orde 1 ini , grafik logaritma desimal 
dari jumlah zat yang dilepaskan terhadap waktu akan 
linear. Model ini biasa diterapkan pada profil zat 
terlarut air pada material porous (Jose et al., 2013). 
Pada kinetika orde 1 ini palarut padat dalam media 
cair secara tidak langsung menunjukkan surface 
action dari beberapa deduksi. Menurut Kottegoda et al 
(2017), grafik yang dihasilkan dengam metode ini 
menunjukan fungsi waktu terhadap log kumulatif 
persentase release nitrogen. Waktu ditunjukkan 
dalam satuan detik sedangkan kumulatif persentase 
pelepasan nitrogen dalam gram.  
 
2.6.3 Higuchi model 
     Dalam kinetika dengan model Higuchi mengikuti 
persamaan (Jose et al., 2013): 






















     Pada model kinetika reaksi ini didasarkan pada 
kualifikasi pelepasan obat yang didapatkan dari 
turunan persamaan yang sangat sederhana yang 
menggambarkan proporsionalitas  langsung antara 
jumlah kumulatif zat (obat) yang di lepaskan setiap 
waktu berdasarkan pendekatan Pseudo-steady-state. 
Higuchi model menjelaskan pelepasan suatu zat pada 
akar pangkat yang berdasarkan pada difusi Fickian 
persamaan (Jose et al., 2013). 
 
2.6.4 Korsmeyer-Peppas Model 
     Dalam kinetika dengan model Korsmeyer-Peppas 




Pada model kinetika rekasi ini berdasar pada 
hukum Fick. Model ini digunakan untuk 
menggambarkan pelepasan zat terlarut saat 
mekanisme yang berlaku adalah kombinasi antara 
difusi zat- Fickian transport-,and in Case II transport e 
non-Fickian dikontrol dengan relaksasi rantai polimer. 
Model ini biasa diaplikasikan untuk menganalisis 
pelepasan suatu zat pada sistem polimerik (Jose et 
al., 2013). Menurut Kottegoda et al, (2017), grafik 
yang dihasilkan dengan metode ini menunjukkan 
fungsi waktu terhadap Log fraksional plepasan 












































III METODE PELAKSANAAN 
3.1 Waktu dan tempat pelaksanaan  
Penelitian dilakukan pada bulan Februari sampai Juni 
2018. Tahap pembuatan ZA-HA Slow Realease fertilizer (ZA-HA 
SRF) enkapsulasi dilaksanakan di laboratorium Bioindustri 
Jurusan Teknologi Industri Pertanian Universitas Brawijaya dan 
uji laju pelepasan unsur hara pada pupuk dilakukan 
dilaboratorium Sentral Ilmu Hayati (LSIH) Universitas Brawijaya, 
sedangkan uji BET dilakukan di laboratorium Terpadu Fakultas 
Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam Universitas Negeri 
Surabaya (UNESA). 
 
3.2 Alat dan bahan 
Alat yang digunakan dalam pembuatan HA-Za fertilizer 
yaitu: 
1 Magnetik stirrer (Cimarec Thermo Scientific) 
berfungsi untuk mencampurkan pupuk ZA dengan 
hidroksiapatit.   
2 Beaker glass (pyrex iwaki)  digunakan untuk tempat 
melarutkan larutan dan sebagai tempat bahan saat 
dihomogenkan (stirrer) 
3 Gelas ukur (pyrex iwaki)   digunakan untuk mengukur 
volume larutan 
4 Labu ukur (pyrex iwaki)  digunakan untuk 
mengencerkan larutan 
5 Spatula kaca digunakan untuk menghomogenkan 
larutan  
6 Labu Erlenmeyer (pyrex iwaki) digunakan sebagai 






















7 Neraca analitik (Sartorius GE 2102) digunakan untuk 
mengukur massa bahan 
8 Oven (Memmert UF 55) digunakan untuk 
mengeringkan pupuk  
9 Kertas Alumunium Foil digunakan sebagai cawan 
untuk meletakkan bahan setelah di stirrer  
10 Loyang digunakan untuk meletakkna bahan saat 
dilakukan pengovenan  
11 Meinzer 100 mesh berguna untuk mengayak debu 
saring 
12 Kertas saring berfungsi untuk menyaring kotoran 
yang mungkin terikut pada saat pengujian daya larut 
pupuk pada pengujian dengan perkolasi. 
13 Selang infus berfungsi mengalirkan akuades pada 
saat uji perkolasi 
14 Alat uji perkolasi berfungsi untuk menguji daya tahan 
pupuk.  
15 Pipet ukur (pyrex iwaki) berfungsi untuk mengambil 
larutan dengan volume tertentu.  
16 Pipet tetes digunakan untuk mengambil bahan 
dengan volume kecil 
17 Alat destruksi (Büchi Digestion Unit K-425) 
digunakan sebagai pemanas sekaligus tempat 
berlangsungnya proses destruksi 
18 Alat destilasi (Büchi Destilation K-350 )  digunakan 
untuk mendestilasi sample 
19 Labu destruksi (Büchi)  digunakan untuk meletakkan 
sample saat dilakukan proses destruksi maupun 
destilasi 
20 Lemari asam (FH-120 G. Standart) dan digunakan 
untuk mengambil asam dan basa kuat  






















22 Alat SAA (Surface Area Analyzer) menganalisis 
karakteristik permukaan HA maupun ZA-HA 
23 Buret (pyrex iwaki)   digunakan untuk tempat HCl 
pada saat proses titrasi serta digunakan untuk 
tempat aquades pada saat perkolasi berlangsung 
Bahan  yang digunakan dalam pembuatan ZA-HA SRF 
yaitu: 
1 Pupuk Za yang dijual dipasaran sebagai bahan untuk 
enkapsulasi hidroksiapatit 
2 Bubuk hidoksiapatit (Ca10(PO4)6(OH)2) dengan suhu 
kalsinasi 800oC, ukuran hidroksiapatit dengan 
diamater antara 5.76 µm sampai 132.64 µm 
(Ulfiya,2017). 
3 Akuades berfungsi sebagai bahan pengujian 
kelarutan dan ketahanan pupuk dan juga sebagai 
pelarut.  
4 Selenium berfungsi sebagai katalis yang akan 
mempercepat reaksi oksidasi pada saat proses 
destruksi berlangsung 
5 H2SO4  98% berfungsi untuk mengoksidasi dan akan 
mendestruksi bahan 
6 Indikator methil red (MR) digunakan sebagai indikator 
warna  
7 NaOH 30% berfungsi untuk menciptakan suasana 
basa berlebih 
8 Asam borat (HBO3) 4% berfungsi sebagai penangkap 
nitrogen saat proses destilasi 
9 HCl 0,1 Ndigunakan untuk menetralkan pH pada saat 
proses titrasi dan sebagai penentu kadar nitrogen 
pada bahan atau sample 
10 Pasir saring 100 mesh berfungsi membantu 





















agar sample tidak langsung terbentur aquades pada 
saat proses perkolasi 
 
3.3 Metode penelitian 
     Metode yang akan digunakan penelitian ini adalah 
metode analisis deskriptif yang bertujuan untuk 
memberikan gambaran umum tentang data yang 
diperoleh kemudian digunakan untuk menjelaskan 
karakteristik yang dimiliki obyek penelitian (Jasaputra 
dan Slamet, 2008). Dalam penelitian ini digunakan dua 
jenis pupuk yaitu ZA murni yang berfungsi sebagai 
kontrol dan juga ZA HA dengan perbandingan 6:1. 
Pengulangan yang dilakukan sebanyak 2 kali. Metode 
pengujian kadar nitrogen pada pupuk dengan metode 
Kjehdahl, dan pengujian karakteristik permukaan bahan 
dengan alat Surface Area Analyzer dengan metode BET 
(Brunauer-Emmett-Teller). 
 
3.4 Tahapan penelitian  
     Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahap, antara 
lain: 
1. Preparasi pupuk ZA dan hidroksiapatit 
2. Pembuatan pupuk ZA-hidroksiapatit 
3. Pengujian pelepasan Nitrogen 
4. Pembuatan grafik kinetika Pelepasan Nitrogen pada 
bahan 
5. Pengujian karakteristik permukaan pada bahan 
dengan BET 
 
3.5 Prosedur penelitian 
3.5.1 Preparasi pupuk ZA dan hidroksiapatit. 
     Pupuk ZA yang digunakan merupakan pupuk 
ZA berbentuk butir dan berwarna putih yang 





















digunakan merupakan hidrosipatit yang disintesis 
dari sisik ikan kakap merah dengan suhu 
kalsinasi 800oC. Metode pembuatn hidroksiapatit 
yang digunakan adalah kimia basah (Wet 
Chemical). Sebelum dilakukan pencampuran 
pupuk ZA dengan hidroksiapatit dipastikan bahwa 
bahan- bahan tersebut dalam kondisi baik baik 
dari segi warna dan juga bahan dalam kondisi 
kering (Ulfiyana, 2017). 
 
3.5.2 Pembuatan pupuk ZA-Hidroksiapatit 
Enkapsulasi  
      Menurut Kottegoda et al., 2017, Pupuk ZA-
Hidroksiapatit dilakukan dengan cara membuat 
perbandingan massa antara pupuk ZA dengan 
Hidrodiapatit 6:1. Hal ini dilakukan karena dengan 
menggunakan perbandingan tersebut 
hidroksiapatit dapat terenkapsulasi secara 
sempurna oleh  pupuk ZA. Pada proses 
pembuatan pupuk ZA-hidroksiapatit, pupuk ZA 
dan hidroksiapatit ditimbang dengan 
menggunakan timbangan analitik. Hidroksiapatit 
sebanyak 1 gram yang telah ditimbang kemudian 
ditambahkan dengan aquades dengan 
perbandingan hiroksiapatit dan aquades 1:20 b/v. 
Langkah selanjutnya pupuk ZA dimasukkan 
kedalam campuran hidroksiapatit dan aquades 
dan kemudian dihomogenkan dengan 
menggunakan magnetik stirrer  selama 1 jam 
pada suhu ruang. Setelah larutan ZA-HA 
didapatkan, langkah terakhir adalah pengeringan 
pupuk dengan menggunakan oven suhu 50oC 
sampai berat konstan. Prosedur kerja dapat 






















Bubuk Hidroksiapatit (HA) +akuades 1:20 b/v , 
ZA Fert. (ZA:HA=   6:1)
Pencampuran menggunakan 
magnetic stirrer selama pada 
suhu ruang






Gambar 3.1 Diagram Alir Proses pembuatan pupuk ZA-
Hidroksiapatit  
 
3.5.3 Pengujian Kadar Nitrogen Total 
    Pengujian kadar nitrogen total digunakan untuk 
mengetahui kadar nitrogen yang terdapat pada pupuk. 
Selain itu digunakan sebagai pertimbangan pemilihan 
pupuk yang tepat sebagai bahan baku pupuk yang 
digunakan sebagai enkapsulasi. Pada penelitian ini 
digunakan dua jenis pupuk ZA berdasarkan merk 
dagangnya yaitu merk Petrokimia (ZA1) dan merk ZA 
Tawon (ZA2). Dari kedua jenis pupuk tersebut digunakan 





















pupuk yang digunakan adalah 1 gram. Pupuk 
selanjutnya dilarutkan dalam 25 mL aquades. Setelah 
larut dengan sempurna dilakukan penyaringan dengan 
kertas saring (Whatman 41) untuk memisahkan kotoran 
yang terdapat pada pupuk dan dilakukan uji kadar 
Nitrogennya dengan metode Kjeldhal. Prosedur 






































3.5.4 Pengujian Pelepasan Nitrogen 
     Pada pengujian pelepasan kandungan nitogen pada 
pupuk digunakan metode perkolasi. Perlakuan dilakukan 
pada pada 11 variasi waktu yaitu 120 detik, 240 detik, 
360 detik, 480, 600 detik, 720 detik, 840 detik 960 detik, 
1080 detik, 1200 detik dan 3600 detik. Pupuk yang 
digunakan adalah pupuk ZA yang berfungsi sebagai 
kontrol dan juga pupuk ZA hidroksiapatit enkapsulasi. 
Massa pupuk ZA-Hidroksiapatit dan pupuk ZA yang 
digunakan sebanyak 1 gram. Pada perkolasi ini   
dilakukan dengan laju 3 mL/menit. Perkolasi dilakukan 
dengan cara meneteskan akuades melalui alat titrasi dan 
kemudian dianalisis perkolat yang ditampung  dengan 
metode Kjeldhal. Pengujian ini dilakukan untuk 
mengetahui perbandingan pelepasan nitrogen yang 
terjadi pada kedu jenis pupuk. Untuk simulasi pengaliran 
dilakukan simulasi aliran agar aliran stabil Untuk metode 
pengujian dapat dilihat pada Gambar 3.3. 
 





















 sumber: Handayani (2014) 
     Dari gambar diatas digunakan pasir saring 
dengan ukuran 100 mesh sebanyak (5 gram) 
dengan tebal 1 ml pada pada bagian atas dan 
bawah. Tempat penampung berupa suntikan 
dengan volume 5 cc, berbahan pp, berwarna 
jernih. Penampung yang digunakan untuk 
menampung perkolat adalah botol gelap dengan 
volume 100 ml. Selang yang digunakan adalah 
selang infus dengan pamjang 5 cm.   
 
3.5.5 Pengujian kadar Nitrogen dengan Kjeldahl   
     Untuk menganalisis kandungan Nitrogen pada 
pupuk dilakukan proses analisis dengan metode 
kjeldahl. Terdapat tiga tahapan dalam metode ini 
yaitu metode destruksi, destilasi, dan titrasi. 
Metode destruksi yang digunakan adalah 
destruksi basah dengan memberikan asam kuat 
pada proses pendestruksiannya. Asam kuat yang 
digunakan adalah asam sulfat (H2SO4) 98%. 
Langkah-langkah dalam proses destruksi yaitu 
diambil 1 mL sample yang akan diuji (hasil 
perkolasi), sample pengujian nitrogen awal 
(Pupuk ZA murni), blanko (aquades) dan 
dimasukkan pada labu kjeldahl. Setelah sampel 
dimasukkan dalam labu kjeldhal ditambahkan 
12,5 mL H2SO4 pekat (98%) dan selenium 
sebanyak 0,5 gram. Kemudian sampel didestruksi 
pada alat destruksi selama 1 jam pada suhu 
dengan level 10 dari alat (±420oC). Setelah 
selesai sampel didinginkan terlebih dahulu pada 
suhu ruang selama lebih 1 jam, setelah itu 
dilanjutkan dengan proses destilasi. Dalam tahap 





















diisi dengan asam borat 4% sebanyak 20 ml dan 
indikator methil red sebanyak 3 tetes. Sebelum 
dilakukan destilasi, sample terlebih dahulu 
ditambah dengan aquades sebanyak 10 ml  dan  
70 mL NaOH 30% kedalam labu kjheldahl (labu 
destruksi). Penambahan aquades berfungsi untuk 
menghindari kejut pada sample saat ditambahkan 
dengan NaOH. Setelah itu sample dimasukkan 
pada alat destilasi selama 5 menit. Hasil destilasi 
ditampung pada labu erlenmeyer yang telah 
berisi asam borat dan indikator methil red. 
Destilasi berhasil berhasil jika terjadi perubahan 
warna larutan asam borat yang telah ditambah 
indikator dari merah menjadi kuning. Tahap yang 
terakhir adalah titrasi dimana pada tahap ini 
sample hasil penampungan destilat dititrasi 
menggunakan HCl 0,1 N. perubahan warna 
menjadi jingga menandakan titrasi telah selesai. 
Kemudian diicatat volume HCl pada tiap masing-
masing titrasi kemudian dilakukan perhitungan 
rumus kadar N dengan rumus: 
%N =
   ((               )   ) [   ]         
             ( )     
 
              Prosedur Pengujian kadar Nitrogen awal  































Sampel hasil perkolasi 
(1ml)
Dimasukkan dalam labu kjeldhal
Di destruksi selama 1 jam, T= 420
o
C 
(skala 10 dari alat)
Selenium 0,5 gram 
+H2SO4 pekat 98% 
(12,5 mL)
Ditunggu hingga warna sampel menjadi 
bening kebiruan
Dimatikan kompor destruksi (skala 
alat = 0) 
Dipindahkan pada bagian pendingin 
dan tunggu sampai asap 
menghilang
Semua alat destruksi dimatikan, 
sampel di dinginkan sampai suhu 
ruang ± 1jam
Sampel yang telah 
dingin
Aquades (10 ml) 
+NaOH 30% (70 ml)



























Dititrasi hingga berubah 






Gambar 3.4. Diagram Alir pengujian Kadar Nitrogen Terlarut 
dengan Metode Kjeldhal 
      Hasil pengujian kadar nitrogen didapatkan konsentrasi 
nitrogen tiap sampel dalam satuan kadar (%). Untuk 
mengetahui seberapa nilai dari nitrogen pupuk yang mampu di 
release dinyatakan dalam perbandingan antara nitrogen yang 
mampu di release dengan dengan total nitrogen total dalam 
pupuk. Nilai inilah yang dapat menyatakan seberapa besar 
kemapuan nitrogen dalam pupuk untuk terlarut dalam air 
ketika diaplikasikan kepada tanaman. Selain itu nilai release ini 
dapat digunakan untuk menggambarkan seberapa banyak 
pupuk yang dibutuhkan oleh suatu tanaman ketika 
diaplikasikan pada tanaman. Untuk menghitung banyak 






















Nitrogen terlepas = 
                                ( )
                     ( )
 .....(8) 
      Setelah didapatkan data pelepasan nitrogen pada 
masing-masing sample dari kedua jenis pupuk, maka 
akan dibuat grafik pelepasan nitrogennya. Dari grafik 
inilah kemudian dibuat empat jenis model kinetika 
pelepasan nitrogen. Model tersebut meliputi kinetika orde 
0 (sumbu x mewakili variabel waktu (s) dan y sebagai 
persentase kumulatif pelepasan nitrogen (g), kinetika 
orde 1 (sumbu x mewakili variabel waktu (s) dan y 
(sebagai log persentase kumulatif pelepasan nitrogen 
(g)), Higuchi model dimana persentase kumulatif 
pelepasan nitrogen (g) sebagai fungsi root time , dan 
Kormeyer-Peppas model dimana log time sebagai fungsi 
log fractional release. Setelah itu akan dianalisa model 
yang cocok untuk kinetika pelepasan nitrogennya 
berdasarkan nilai R2 yang didapat.  Model terbaik yaitu 
model yang memiliki R2 mendekati nilai 1.  
3.5.6 Pengujian karakteristik permukaan bahan dengan 
BET  
     Untuk penganalisis Adsorbsi-Desorbsi Isotherms 
serta karakteristik luasan sisi aktif dari hidroksipatit yang 
diaplikasikan  pada pupuk digunakan digunakan alat 
BET (Brunauer-Emmett-Teller) (Kottegoda et al., 
2017).Bahan yang digunakan untuk pengujian berupa 
bubuk ZA-HA SRF dengan massa 1 gram dan bubuk 
HA. Sampel akan dianalisis di laboratorium Terpadu 
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, 
Universitas Negeri Surabaya. Sebelum melakukan 
pengujian pastikan semua instalasi tersambung dengan 
baik dan nyalakan komputer. Setelah komputer siap 
sampel sebanyak kurang lebih 1 gram ditempatkan pada 
tempat degassing. Pada preparasi sampel, nyalakan 





















sesuaikan dengan bahan bahan uji kemudian atur 
keluarnya gelembung gas nitrogen 3-5 gelembung/detik.  
Setelah itu masukkan metal flow tube dalam sampel dan 
di tunggu hingga tidak ada uap yang keluar. Langkah 
terakhir dari preparasi samel adalah mematikan heating 
mantle. Setelah preparasi sampel selesai langkah yang 
kedua adalah analisa sampel. Sampel dimasukkan 
dalam batang kuarsa kemudian disetting pada holder 
station dengan susunan o-ring, adaptor slave dan 
knurled retainer ring. Setelah itu masukkan nitrogen 
pada dewar dan dilakukan penyetingan alat. Jalankan 
file nova Win, start program dan dilanjutkan dengan login 
user nova. Langkah berikutnya adalah di klik menu 
operation dan di pilih analysis. Maka akan keluar pilihan 
parameter yang akan diuji. Setelah dipilih parameter 
yang akan di uji, langkah yang terakhir adalah 
pencetakan hasil analisis. Cara melakukan pencetakan 
adalah membuka file dan dicetak dalam format PDF, 
kemudian diberikan nama dan disimpan file untuk 
melihat grafik dan kemudian di lakukan pencetakan. 
Setelah analisis selesai dilanjutkan dengan mematikan 
instrumen. Prosedur Pengujian karakteristik permukaan 
dengan BET dijelaskan pada Lampiran 11. Alat kerja 























    

























IV HASIL DAN PEMBAHASAN 
4.1 Karakteristik Pupuk ZA-Hidroksiapatit 
     Hasil blending menghasilkan pupuk berbentuk suspensi 
kental dan berwarna coklat mendekati jingga. Selanjutnya 
suspensi kental ini di keringkan menggunakan oven dengan 
suhu 50oC selama 24 jam didapatkan pupuk dengan bentuk 
bubuk kasar dengan kadar air ± 11%. Tekstur yang dihasilkan 
juga lebih tahan terhadap air (kelarutan dalam air lebih rendah) 
Kenampakan fisik dari pupuk ZA-Hidroksiapatit dapat dilihat 
dalam Gambar 4.1. 
 
Gambar 4.1 Pupuk ZA-HA 
     Dari hasil pupuk yang didapatkan terlihat bubuk 
hidroksiapatit tidak tercampur sempurna dengan pupuk ZA dan 
masih bisa dibedakan antar partikelnya. Hal ini dikarenakan 
pelarut yang digunakan adalah aquades sedangkan 
hidroksipaatit memiliki sifat sedikit larut dengan aquades 
(Fatimah, 2016). Percampuran yang tidak sempurna ini 
dianggap baik karena bisa dipastikan bahwa perilaku 
percampuran dengan magnetik stirrer maupun pengeringan 




















Modifikasi pupuk ZA dengan HA digunakan perbandingan 
ZA:HA adalah 6:1 mengacu pada penelitian Kottegoda et al., 
(2017), dimana  perbandingan Urea: HA adalah 6:1 dan 
merupakan perbandingan optimum agar HA dapat 
terenkapsulasi dengan sempurna yang berarti bahwa HA dapat 
mengadsorpsi unsur nitrogen pada pupuk dalam keadaan 
optimal. 
     Penelitian ini menggunakan pupuk majemuk ZA dimana 
unsur terbesar penyusunnya adalah unsur N sebesar 21% dan 
unsur S sebesar 24%. Pada penelitian ini tidak membahas 
unsur hara yang lain dan hanya membahas unsur N yang 
terkandung pada pupuk ZA. Kadar nitrogen total pupuk ZA 
sangat penting diketahui karena digunakan sebagai 
pembanding nitrogen pada saat proses terjadinya release 
nitrogen pada pupuk. Pengujian nitrogen total dilakukan pada 
pupuk yang dicairkan dimana untuk menguji kandungan 
nitrogen total digunakan ZA sebanyak 1 gram dilarutkan didalam 
25 mL akuades dan kemudian dilakukan analisis kandungan 
nitrogen menggunakan metode Kjeldhal. Hasil percobaan nilai 
nitrogen pada pupuk  disajikan dalam Tabel 4.1. Kadar N dari 
pupuk ZA dipasaran dengan beberapa merk dagang berkisar 
antara 25,38%-26,95%. Berdasarkan SNI 4146:2013 (SNI 
pengujian kandungan Nitrogen dalam pupuk) menyatakan 
bahwa senyawa nitrogen merupakan senyawa nutrisi yang 
berfungsi penting dalam proses fotosintesis tumbuhan, dan juga 
unsur penyubur yang dapat terdistribusi di lingkungan maupun 
sumber-sumber air. Pengujian kadar nitrogen dilakukan secara 
titrasi melalui proses destilasi Kjeldhal. Dalam prinsipnya 
senyawa nitrogen organik dengan H2SO4 dan katalis, diubah 
menjadi garam amonium. Dengan prinsip penambahan asam 
kuat ini amonia akan dibebaskan dan bereaksi dengan asam 
borat atau asam sulfat membentuk amonium dan kemudian 





















Tabel 4.1 Kadar Nitrogen bahan baku 
No Nama Bahan  Kadar N 
(%) 
Keterangan Sumber 
1 Pupuk ZA 
komersial  
21 Teoritis Arief, et al 
(2016) 
2 Pupuk ZA1 26,95 Eksperimen - 
3 Pupuk ZA 2 25,38 Eksperimen - 
 
     Berdasarkan data tabel diatas menunjukkan bahwa kadar 
nitrogen pada pupuk ZA1 lebih tinggi dari pada ZA2. Selain Hal 
inilah yang menjadi pertimbangan pemakaian pupuk ZA1 
sebagai bahan baku enkapsulasi. Dari tabel juga terlihat 
perbedaan kadar nitrogen antara teoritis dengan pengujian. 
Perbedaan tersebut mungkin disebabkan karena ZA komersial 
yang diperoleh dipasaran  tidak murni dan terdapat tambahan 
sumber nitrogen dari unsur lingkungan, akan tetapi kedua jenis 
pupuk ZA komersial tersebut masih sesuai dengan SNI pupuk 
ZA, dimana berdasarkan SNI 02-1760-2005 menyatakan bahwa 
kadar minimum nitrogen dari pupuk ZA sebesar 20,8%. Pada 
penelitian digunakan ZA1 sebagai bahan enkapsulasi dari HA. 
4.2 Pelepasan Nitrogen pada pupuk Slow Release 
    Hasil dari release nitrogen disajikan dalam Lampiran 2 dan 
Gambar 4.2. dari gambar yang disajikan dapat dilihat kadar 
release dari nitrogen disajikan dalam bentuk akumulasi. 
Berdasarkan hasil perhitungan kadar nitrogen didapatkan kadar 
nitrogen dalam bentuk persentase (%) yang kemudian di 
konversi kedalam bentuk akumulasi nitrogen. nilai akumulasi ini 
menyatakan seberapa banyak nitrogen dalam sampel yang 
dapat di release. Nilai total akumulasi nitrogen dalam pupuk 
adalah 1. Nilai akumuasi 1 atau 100% menunjukkan bahwa 
kandungan nitrogen dalam pupuk telah dapat di release 




















proses perkolasi. Dari grafik dapat dilihat release nitrogen pada 
ZA jauh lebih tinggi dari pada pupuk ZA-HA. 
 
Gambar 4.2 Grafik pelepasan nitrogen dari ZA dan ZA- HA 
     Dari data penelitian pada Lampiran 2 dapat dilihat bahwa 
pelepasan nitrogen pada pupuk ZA sangat cepat. ZA dapat 
melepaskan nitrogen sebanyak 85,6% dari total nitrogen yang 
tersedia dalam pupuk ZA (0,856 bagian dari keseluruhan 
kandungan nitrogen pupuk ) selama  3600 detik. Tingkat 
pelepasan nitrogen dalam pupuk ZA ini sangatlah tinggi. Faktor 
yang menyebabkan cepatnya pelepasan nitrogen disebabkan 
karena sifat ZA yang mudah larut dalam air dan juga sifat 
volatilitas yang tinggi. Hal ini dapat diamati saat pengujian 
dengan perkolasi pupuk ZA sudah terlarut sempurna pada 
waktu sekitar 12 menit yang ditandai dengan sudah tidak 
terlihatnya pupuk pada alat perkolasi. Secara kasat mata pupuk 
dapat terlarut sempurna pada waktu sekitar 12 menit akan tetapi 




























































saring walaupun jumlahnya sudah sangat sedikit. Menurut 
Nainggolan et al (2009), Nitrogen memiliki sifat memiliki tingkat 
volatilitas yang tinggi dan mudah tercuci. Nitrogen yang hilang 
inilah yang menyebabkan pupuk menjadi tidak efektif 
digunakan. Selain itu banyaknya nitrogen yang terhilang dalam 
bentuk nitrat akibat pencucian dapat menyebabkan pencemaran 
lingkungan seperti pencemaran air maupun lahan pertanian 
yang berdampak pada keseimbangan ekosistem dan kesehatan 
manusia (Dewi et al., 2016).  
     Dari data hasil penelitian pada Lampiran 2 dan grafik pada 
gambar 4.2 juga  dapat diketahui pelepasan nitrogen meningkat 
secara signifikan  pada waktu 480 detik dengan pelepasan 
nitrogen sebesar 0,648 bagian dari total nitrogen dari pupuk ZA 
atau sebesar 64,8%  dari total nitrogen yang terkandung dalam 
pupuk dengan massa pupuk 1 gram dan pelepasan nitrogen 
selama 3600 detik yaitu 0,856 bagian atau 85,6% dari total 
nitrogen dalam pupuk ZA. Total nitrogen dari pupuk ZA adalah 
26,95% yang artinya nitrogen dari pupuk ZA yang dapat di 
release 23,12%, sedangkan pada pupuk ZA-HA yang 
terenkapsulasi, pelepasan nitrogen sangat lambat. Jumlah 
pupuk yang dapat terlepas selama 3600 detik hanya 0,167 
bagian dan bila dikonversi dalam persen hanya 16,7% dari 
kandungan nitrogen yang terdapat dalam pupuk ZA-HA. Dari 
Lampiran 2, dapat diamati bahwa banyaknya nitrogen yang 
dapat di release dari pupuk ZA-HA sebanyak 4,23 % dari 
keseluruhan nitrogen yang terkandung dalam pupuk atau 0,167 
yang dapat di release. Data ini juga dapat menjelaskan bahwa 
dalam waktu 3600 detik, kandungan nitrogen dalam pupuk 
masih banyak yeng belum terlepas. Hal ini menunjukkan bahwa 
dengan formulasi perbandingan ZA dan HA 6:1 pada proses 
enkapsulasi pupuk, HA mampu menyerap nitrogen dari ZA dan 
kemudian  melepaskan kembali nitrogen secara perlahan 
sehingga  pelepasan nitrogen pada pupuk ZA-HA jauh lebih 




















nitrogen, maka kehilangan pupuk akibat penguapan dan 
pencucian semakin kecil. Kondisi ini  diharapkan nitrogen yang 
ada pupuk ZA-HA dapat terserap secara optimal oleh tanaman 
(Suwardi,2009). Pupuk yang dianalisis dapat digunakan dan 
diaplikasikan sesuai dengan kebutuhan tanaman atau keperluan 
lain dengan memperhitungkan efisiensi yang dilihat dari setiap 
release pupuk  dan perubahan nitrogen menjadi amonium 
maupun perubahan dari amonium menjadi nitrat. Efisiensi 
pelepasan nitrogen didalam tanah sangat bergantung pada 
aktivitas fauna tanah, kondisi lingkungan, dan kebutuhan 
tanaman terhadap nitrogen itu sendiri (Nainggolan, 2009). 
      Hasil penelitian sesuai dengan penelitian Kottegoda et al 
(2017), dimana pada pengujian pelepasan nitrogen dengan 
menggunakan bahan baku pupuk urea, kandungan Nitrogen 
pada urea dapat di release sebanyak 99% pada waktu 320 detik 
sedangkan Urea Hidroksiapatit dapat di release sekitar 86% 
pada waktu 3860 detik atau dapat dikatakan urea hidroksiapatit 
dapat melepaskan nitrogen 12 kali jauh lebih lambat dari pada 
pupuk urea murni. Dari hasil penelitian ini dapat disimpulkan 
bahwa hidroksiapatit mampu melepaskan nitrogen secara 
lambat. Hal ini dikarenakan HA mampu menyerap nitrogen 
(adsorpsi) dan melepas (desorpsi) nitrogen dengan perlahan 
sehingga mampu mengoptimalkan pelepasan nitrogen ketika 
diaplikasikan pada tanaman . Dari grafik juga terlihat standart 
deviasi dari masing-masing pupuk. Pada grafik release nitrogen 
pupuk ZA dan Za-HA didapatkan standart deviasi yang sangat 
kecil yaitu 0,0014842 dan 0,0011858. Standar deviasi 
menunjukkan nilai kesalahan atau penyimpangan data yang 
terjadi. Semakin kecil nilai standar deviasi maka kesalahan yang 
terjadi juga semakin kecil atau dapat dikatakan bahwa semakin 
keci nilai standar deviasi tingkat ketelitian dari data semakin 
besar. Nilai standar deviasi grafik masih dikatakan memiliki 
tingkat akurasi yang tinggi karena nilai standart deviasi memiliki 




















deviasi merupakan gambaran dari persebaran atau 
penyimpangan hasil penelitian. Jika standart deviasi lebih kecil 
dari rata-rata hasil pengamatan maka data pengamatan dapat 
dikatakan baik atau bias yang terjadi sangatlah kecil. 
     Pengujian pupuk SRF juga dengan model perkolasi juga 
pernah dilakukan. Pada penelitian Handayani (2014) 
menggunakan uji perkolasi untuk mengetahui pelepasan 
nitrogen dari pupuk yang diuji. Bahan baku dari berbagai 
macam pupuk nitrogen dibandingkan kelarutannya serta 
pelepasan nitrogennya dengan pupuk yang dilapisi akrilik dan 
kitosan dan didapatkan bahwa pupuk yang disalut dengan akrilik 
dan kitosan memiliki pelepasan nitrogen jauh lebih lambat dari 
pada tanpa penyalutan.   
4.3 Model Kinetika Release Nitrogen Pupuk ZA dan ZA-HA 
     Kinetika release dari masing-masing pupuk diketahui dengan 
membuat kurva antara jumlah kumulatif nitrogen dengan waktu. 
Selanjutnya hasil pelepasan nitrogen dihubungkan dengan 
persamaan Orde nol, Orde Satu, Higuchi, dan Korsmeyer-
Peppas. Kinetika release dari ZA pupuk ZA dan ZA-HA 
digunakan untuk mempelajari kinetika release dari masing-
masing pupuk serta membandingkan masing-masing model 
untuk mendapatkan model release yang terbaik dengan 
menggunakan kurva linear. Model terbaik didasarkan pada nilai 
R2 (koefisien determinasi) yang didapat dari masing-masing 
model. Nilai R2 mengukur kebaikansuai (goodness of fit) dari 
persamaan regresi dengan memberikan proporsi atau 
presentase variasi total dalam variabel terikat yang dijelaskan 
oleh variabel bebas yang memiliki nilai antara 0-1. Kecocokan 
model dikatakan baik apabila R2 mendekati 1 (Junaidi, 2014). 
Pada proses pembuatan grafik digunakan aplikasi Ms.Excel. 
Terdapat empat jenis model yang digunakan yaitu kinetika 
release Orde Nol, Orde Satu, Higuchi model dan Korsmeyer-




















nilai kumulatif release nitrogen ditunjukkan dalam satuan gram. 
Grafik kinetika dari masing-masing model dapat dilihat pada 
Gambar 4.3, Gambar 4.4, Gambar 4.5, dan Gambar 4.6.   
 
Gambar 4.3 Grafik model kinetika release nitrogen dengan orde nol 
 
y = 0,0006x + 0,2338 
R² = 0,8158 
y = 0,0001x - 0,0162 
























































Gambar 4.4 Grafik model kinetika release nitrogen dengan orde satu 
 
y = 0,0006x - 0,6356 
R² = 0,6639 
y = 0,0011x - 1,9366 





















































Gambar 4.5 Grafik kinetika release nitrogen dengan model Higuchi 
 
y = 0,0296x - 0,099 
R² = 0,9092 
y = 0,0068x - 0,0854 




















































Gambar 4.6 Grafik kinetika release nitrogen dengan model 
Korsmeyer-Peppas 
 
     Grafik kinetika release orde nol yang dapat dilihat pada 
Gambar 4.3 menggambarkan fungsi antara waktu terhadap total 
nitrogen (cumulative) yang dapat ter release oleh masing-
masing pupuk. Pada grafik dengan model ini didapatkan 
persamaa garis pada pupuk ZA y=0,0006x + 0,2338 dengan 
nilai R2 sebesar 0,8158 dan pada pupuk ZA-HA dengan 
persamaan garis y=0,0001x - 0,0162 dengan nilai R2 sebesar 
0,9906. Pada grafik kinetika orde nol ini menggambarkan 
kecepatan pelepasan (release) nitrogen konstan terhadap 
waktu. Pada kinetika orde nol ini didapatkan nilai R2 yang tinggi 
pada pupuk ZA-HA yaitu mendekati 1 sehingga dapat dikatakan 
bahwa model kinetika orde nol sangat cocok untuk 
menggambarkan kinetika pelepasan nitrogen pupuk ZA-HA dan 
kurang sesuai pada pupuk ZA. 
y = 0,8598x - 2,6301 
R² = 0,7339 
y = 1,5452x - 5,4962 




















































     Grafik kinetika release orde satu dapat dilihat pada Gambar 
4.4 yang menggambarkan fungsi waktu terhadap log total 
nitrogen yang dapat di release dari masing-masing pupuk. Pada 
grafik dengan model ini didapatkan persamaan garis pada 
pupuk ZA y = 0,0006x - 0,6356 dengan nilai R2 sebesar 0,6639 
dan pada pupuk ZA-HA dengan persamaan garis y=0,0011x - 
1,9366 dan nilai R2 sebesar 0,9028. Pada grafik kinetika orde 
satu  ini dapatkan nilai R² yang cukup rendah jadi dapat 
dikatakan model ini kurang sesuai dengan kinetika pelepasan 
nitrogen pada pupuk yang diuji. 
     Grafik kinetika release dengan model Higuchi pada dilihat 
pada Gambar 4.5 yang menggambarkan fungsi akar waktu (s1/2) 
terhadap total nitrogen yang dapat di release oleh masing-
masing pupuk. Pada grafik didapatkan persamaan garis pada 
pupuk ZA yaitu y=0,0296x - 0,099 dengan nilai R2 sebesar 
0,9092 dan pada pupuk ZA-HA didapatkan persaan garis 
y=0,0068x - 0,085 dengan nilai R2 sebesar 0,95. Pelepasan 
(release) berdasarkan model Higuchi dipengaruhi oleh waktu. 
Semakin lama waktunya, maka kecepatan pelepasan 
nitrogennya juga semakin menurun. Menurut Kottegoda et al 
(2017), mekanisme release yang terjadi analog dengan 
pelepasan aktif yang larut dalam molekul air dari matriks 
homogen melalui difusi secara lambat dan dilepaskan kembali 
secara lambat seperti pada formulasi obat. Secara sederhana 
dapat dikatakan bahwa mekanisme difusi dikendalikan sesuai 
dengan kinetika Fickian. Berdasarkan R2, model higuchi cocok 
menggmbarkan kinetika pelepasan nitrogen pupuk ZA-HA 
maupun pupuk ZA.   
     Grafik kinetika release denga model Korsmeyer- Peppas 
dapat dilihat pada Gambar 4.6. Grafik menggambarkan fungsi 
log waktu terhadap log kumulatif release nitrogen dan 
didapatkan persamaan garis maupun nilai R2 dari pupuk ZA 
maupun ZA-HA. Pada pupuk ZA didapatkan persamaan garis y= 




















persamaan garis untuk ZA-HA adalah y= 1,5452x - 5,4962 dan 
nilai R2 sebesar 0,93. Menurut Danarto et al., (2017), dalam 
model korsmeyer peppas ini terdapat nilai difusi yang sangat 
mempengaruhi kecocokan model. Apabila nilai n<0,45 
pelepasan mengikuti mekanisme difusi fickian dan apabila nilai 
n diantara 0,45<n<0,89 mengikuti mekanisme non-fickian. 
Bersasarkan data penelitian ini didapatkan nilai R2 yang lebih 
rendah dari pada model Higuchi sehingga dapat diambil 
kesimpulan bahwa model korsmeyer peppas kurang sesuai 
dengan keadaan release dari pupuk ZA maupun ZA-HA.  
     Berdasarkan keempat model yang didapatkan dapat di 
simpulkan bahwa terdapat perbedaan jenis model untuk pupuk 
ZA dan  ZA-HA. Berdasarkan R² yang didapat oleh masing-
masing model, pupuk ZA sangat cocok dengan model Higuchi 
sedangkan pada pupuk ZA-HA lebih cocok pada model kinetika 
orde nol. Akan tetapi apabila dilihat berdasarkan nilai R² dari 
kedua pupuk, model yang sesuai adalah Higuchi dengan nilai R² 
diatas 0,9. Kecocokan model sangat ditentukan oleh bahan jenis 
bahan itu sendiri.  
4.4 Karakteristik Permukaan Pupuk SRF dengan BET 
4.4.1 Karakterisasi Permukaan ZA dan ZA-HA 
     Luas permukaan merupakan suatu komponen penting yang 
harus dimiliki oleh suatu bahan untuk dijadikan sebagi  
adsorber. Luas permukaan sangat berpengaruh aktivitas bahan 
untuk dapat mengikat suatu zat serta dapat melepaskan kembali 
melalui mekanisme sorpsi isothermis. Mekanisme sorpsi 
isothermis ini dapat digambarkan dalam beberapa model, salah 
satunya dengan model BET (Brunauer Emmett Teller). Model 
BET ini menggambarkan keseimbangan sorpsi isotermi dimana 
volume yang teradsorpsi diplotkan terhadap p/po (p:tekanan, po: 
tekanan jenuh pada temperatur pengukuran). Tekanan relatif 




















dibandingkan terhadap tekanan dasar. Tekanan dasar (Po) 
memiliki nilai tekanan udara yaitu 760,98 mmHg. Tekanan relatif 
yang berbeda-beda berhubungan dengan ukuran porinya. 
Dalam aplikasinya, model BET dapat menjelaskan beberapa 
komponen penting seperti luas permukaan, distribusi ukuran 
pori dan volume pori, akan tetapi yang menjadi parameter 
terpenting adalah luas permukaan. Menurut Naderi (2015), 
komponen dasar dari luas permukaan adalah adsorpsi dari 
molekul gas dan juga merupakan sarana untuk melakukan 
interaksi antara molekul solid dengan lingkungan liquid maupun 
gas. Luas permukaan dapat diperbesar dengan cara 
pengurangan ukuran partikel. Jadi semakin kecil ukuran partikel, 
maka luas permukaan yang terdapat dalam suatu material 
semakin besar. Pengurangan ukuran dapat dilakukan dengan 
berbagai cara seperti penggilingan, dan pembuatan material 
menjadi porous. 
     Pada karakterisasi HA maupun ZA-HA dilakukan dengan 
menggunakan instrumen BET. Instrumen yang digunakan dalam 
analisis yaitu Nova Station A, Quantacrome NovaWin dengan 
versi11.0. Dalam proses analisis digunakan sample sebanyak 
1,85 gram. Gas yang digunakan dalam proses analisis adalah 
nitrogen dengan berat molekul 28,013 gram, waktu untuk proses 
degassing adalah 3 jam, suhu 300oC dan waktu analisis selama 
173,4 menit. Tekanan toleransi yang diberikan adalah 
0,050/0,050 untuk proses adsorpsi maupun desorpsi. 
Temperatur pada saat proses analisis yaitu 77,3 K, cross 
section yang digunakan adalah 16,200 Å² dan densitas liquid 
adalah 0,080 g/cc. Perlakuan degassing berfungsi untuk 
menghilangkan gas maupun pengotor yang terdapat pada 
bahan yang akan dianalisis.  
     Dari proses analisis didapatkan grafik hubungan antara 
relative Pressure (P/Po) dan juga volume dalam kondisi pada 
kondisi standar (STP) yang dinyatakan dalam g/cc. Volume 




















dapat teradsorpsi oleh HA maupun terdesorpsi kembali. Kurva  
hubungan antara relative pressure dan volume dapat dilihat 
pada Gambar 4.7.  
Gambar 4.7 Kurva analisis HA dengan BET  
 
     Pada kurva tersebut dapat diamati mekanisme adsorbsi 
maupun desorpsi yang terjadi pada HA. Mekanisme adsorbsi 
ditunjukkan oleh garis kurva berwarna merah, sedangkan 
desorpsi ditunjukkan dengan kurva berwarna biru. Mekanisme 
adsorpsi merupakan suatu proses dimana suatu fluida (cairan 
maupun gas) terikat pada suatu padatan dan nantinya 
membentuk suatu lapisan tipis pada padatan (Syauqiah et al, 
2011), sedangkan desorpsi merupakan peristiwa pelepasan 
kembali ion/molekul yang telah berikatan dengan gugus aktif 
pada adsorben atau dari permukaan zat padat (Suprayogi, 
2009). Titik-titik adsorpsi maupun desorpsi tidak akan pernah 
bertemu pada tekanan relatifnya, tetapi hanya mendekati. Pada 












































dibandingakan desorpsi. Hal ini dibuktikan dengan banyaknya 
titik penyerapan dan pelepasan yang dapat diamati. Kondisi ini 
sangat baik karena dapat mendasari HA sebagai adsorber yang 
baik yang dapat menyerap nitrogen dengan cepat serta dapat 
melepaskan nitrogen tersebut secara perlahan. Adsorpsi lebih 
tinggi dibandingkan dengan desorpsi dikarenakan pada proses 
adsorpsi, terjadi penyerapan N2, dan setelah terjadi kejenuhan, 
maka HA akan melepaskan kembali N2 yang telah terikat yang 
dikenal dengan desorpsi. Pada Lampiran 3 ditampilkan nilai 
titik-titik adsorpsi dan desorpsi total dalam 1,85 gram sampel, 
sedangkan untuk kurva analisis HA pada Gambar 4.7 dijelaskan 
dalam satuan [cc/g] yang artinya hasil analisis merupakan hasil 
untuk tiap gram. Pada proses adsorpsi dapat dilihat bahwa nilai 
tekanan relatif (P/Po) dan juga volume (STP) mengalami 
peningkatan dari tekanan relatif 0,050795 dengan nilai volume 
tiap gram sebesar 1,12070 cc/g hingga mencapai 0,946466 
(P/Po) dengan nilai Volume sebesar 19,76557 cc/g dan 
kemudian nilai-nilai dari tekanan relatif maupun volume tiap 
gram sampel mengalami penurunan yang menandakan proses 
desorpsi di mulai. Pada proses desorpsi, tekanan maupun 
volume mulai mengalami penurunan. Hal ini dikarenakan terjadi 
pelepasan nitrogen secara perlahan hingga mencapai tekanan 
relatif yang sangat rendah yaitu sebesar 0.093732 dengan 
volume sebesar  -0,54870 cc/g. Prinsip analisis BET untuk 
mengetahui titik-titik adsorpsi mengetahui titik- adsorpsi, dimulai 
dari tekanan relatif yang relatif rendah dan diukur berapa 
volume gas N2 yang menempel atau mampu diadsorpsi pada 
permukaan HA, selanjutnya tekanan relatif dinaikkan sedikit dan 
dilakukan pengukuran volume gas N2.. Pemberian perlakuan 
kenaika tekanan relatif bertujuan untuk mengetahui seberapa 
besar gas N2 yang mampu diadsorpsi yang berhubungan 
dengan pendugaan atau pengukuran luas permukaan pada 
sampel uji (HA). Pada umumnya untuk menganalisis luas 




















sedangkan untuk analisis pori tekanan relatif dinaikkan hingga 
mendekati 1 dan tekanan relatif maksimal adalah 1. Hal ini 
disesuaikan dengan program analisis yang digunakan dimana 
maksimal tekanan relatif yang diijinkan adalah 1. Menurut 
Haghighatju et al, (2017), tekanan relatif yang berbeda-beda 
sangat berhubungan dengan ukuran pori. Tekanan relatif yang 
meningkat dapat mendeteksi ukuran pori yang lebih kecil 
(ditandai dengan terisinya pori sehingga volume pori 
meningkat).  
      Analisis data detail Multi-poin BET dapat dilihat pada 
Lampiran 8. Berdasarkan Gambar 4.7 dan juga Lampiran 8, 
dapat diketahui bahwa hysteresis terjadi pada tekanan (P/Po) 
diatas 0,3034.  Siklus hysteresis merupakan nilai perbedaan 
kadar air kesetimbangan diantara proses adsorpsi maupun 
desorpsi (Ouafi et al., 2015). Hysteresis terjadi selama proses 
adsorpsi atau desorpsi karena perubahan struktur dan 
porositas. Selain itu fenomena hysteresis juga menjelaskan 
tentang istilah energi untuk perbedaan isotermis adsorpsi dan 
desorpsi. Pada umumnya hysteresis terjadi pada rentang  
tekanan relatif 0,4-1,0 (P/Po) (Wang et al.,2018). Berdasarkan 
siklus hysteresis yang dihasilkan dikatakan rentang tekanan 
relatif yang terjadi sama dengan literatur. 
     Data yang diperoleh dengan analisis BET dapat dilihat pada 
Tabel 4.1 didalam tebel didapatkan data luas permukaan, 
volume pori dan ukuran pori. Untuk luas permukaan dinyatakan 
dakam multipoin BET, ukuran pori dan volume pori dijelaskan 




















Tabel 4.2 Karakteristik Permukaan HA 









HK  method cumulative pore 
volume 
0,00476 cc/g 





8,64 Å HK method pore Radius (Mode) 
16,5 Å SF method Radius (Mode) 
     Dari tabel pengujian dengan BET diketahui luas permukaan 
dari Hidroksiapatit sebesar 25,3 m2/g. Pada Hasil analisis grafik 
didapatkan Slope sebesar 103,371, Nilai intercept 34,2, 
Koefisien Korelasi yaitu 0,99997579, dan konstanta nilai C yaitu 
4,022. Berdasarkan analisis grafik didapatkan luas permukaan 
sebesar 25,306 m2/g . Pada kedua hasil luas permukaan 
dihasilkan nilai yang sama, jadi dapat dikatakan bahwa analisis 
BET dengan menggunakan instrumen AAS menunjuukan hasil 
yang baik. Luas permukaan menyatakan kemampuan 
Hidroksiapatit untuk mengadsorpsi N2. Dari luas permukaan 
tersebut dapat dinyatakan bahwa HA layak menjadi adsorben. 
Hal ini dinyatakan oleh Rouquerol, et al (1998) dimana luas 
permukaan untuk adsorben minimal adalah 5 m2/g. Luas 
permukaan yang didapatkan cukup tinggi dibandingkan HA 
dengan bahan lain seperti cangkang kepiting yang memiliki luas 
permukaan sebesar 0,5 m2/g (Supangat, 2017), Hidroksiapatit 
dari kerang lokon yang memiliki luas permukaan sebesar 17,753 
m2/g (Shiqhi et al., 2016). Luas permukaan HA dari sisik ikan 
kakap ini juga mendekati luas permukaan dari serbuk tulang 
sapi dimana luas permukaannya adalah 26,2166 m2/g (Septiari 
et al., 2017). Hidroksiapatit juga dapat berasal dari kulit telur. 
Berdasarkan (Adrian et al., 2017) memiliki luas permukaan 




















layak untuk dijadikan adsorben komersil karena syarat minimal 
luas permukaan adsorben komersil adalah 300 m2/g.  
     Ditinjau dari data volume pori yang menggunakan metode 
HK dan metode SF juga terdapat perbedaan. Metode HK 
(Horvath-Kawazoe) digunakan untuk menyatakan rata-rata 
ukuran pori maupun volume pori pada rentang ukuran mikro 
(Rhaiti et al,2012), serta dapat digunakan untuk menjelaskan 
distribusi ukuran pori  maupun volume pori dari adsorpsi N2  
pada 77,4 K (Wang et al, 2015).  Berdasarkan metode HK 
didapatkan volume pori sebesar 0,0044 cc/g dan dengan 
metode SF sebesar 0,00476 cc/g. Dari kedua metode ini 
didapatkan volume pori yang hampir sama. Untuk ukuran pori 
dengan metode HK didapatkan radius sebesar 8,64 Å dan 
dengan metode SF sebesar 16,5 Å. Metode HK biasa 
digunakan untuk mengetahui ukuran terkecil dari partikel 
sedangkan SF untuk mengetahui ukuran terbesarnya. Kedua 
metode ini digunakan untuk mengetahui persebaran dari pori 
suatu adsorben. Jadi dapat disimpulkan bahwa persebaran 
volume dari HA berkisar antara 0,0044 cc/g sampai 0,00476 
cc/g dan persebaran ukuran pori antara  8,64 Å sampai 16,5 Å 
     Berdasarkan hasil analisis juga didapatkan volume total (v-t) 
dari pori yang mengisi luas permukaan dari pori. Dari hasil 
analisis didapatkan volume total atau luas permukaan spesifik 
pori sebesar 6,739 (m2/g). Dan juga volume pori spesifik 
berdasarkan metode Multi-Poin sebesar 0,007 cc/g. Total 
volume pori ini juga menentukan seberapa besar kemampuan 
HA dalam mengadsopsi bahan yang ingin diapsopsi (Wang et 
al., 2018). Dalam penelitian ini merupakan unsur nitrogen. pada 
penelitian Wang didapatkan bahwa HA memiliki volume total 
dan diameter pori sebesar 0,309 cc/g dan 9,76 nm. Pada 
penelitian Kottegoda et al., 2017 didapatkan nilai rata-rata 
volume partikel sebesar 0,28 cc/g dan diameter pori antara 14-




















diameter pori pada HA sisik kakap merah lebih kecil 
dibandingkan dengan HA nanopartikel.  
     Pada karakterisasi dengan menggunakan sampel ZA-HA 
juga dilakukan dengan menggunakan instrumen BET. Instrumen 
yang digunakan adalah Nova Station A, Quantacrome NovaWin 
dengan versi11.0. dalam proses analisis digunakan sampel 
sebanyak 1,753 gram. Gas yang digunakan dalam proses 
analisis merupakan N2 murni yang memiliki berat molekul 
28,013 gram, untuk pengeluaran gas yaitu 3 jam, suhu suhu 
300oC dan waktu analisis selama 82,5 menit. Tekanan toleransi 
yang diberikan adalah 0,050/0,050 untuk proses adsorpsi 
maupun desorpsi. Temperatur pada saat proses analisis yaitu 
77,3K, cross section yang digunakan adalah 16,200 Å² dan 
densitas liquid adalah 0,080 g/cc.  
      Data luas permukaan dari ZA-HA dapat dilihat ada Tabel 
4.3. Analisis untuk memperoleh luas permukaan dengan 
menggunakan metode multi-poin BET. Dari tabel tersebut 
diketahui luas permukaan dari ZA-HA sebesar 9,834 m2/g. Dari 
persamaan BET didapatkan nilai slope sebesar 15405, Intercept 
-1,5 x104, koefisien korelasi 0,791024. Informasi mengenai detal 
Data Multi-Poin BET dapat dilihat pada Lampiran 10 
Tabel 4.3 Karakteristik permukaan ZA-HA 




9,834 m²/g Multipoint BET 
           Jika dibandingkan dengan luas permukaan HA sebelum 
dan setelah tersubstitusi dengan nitrogen didapatkan bahwa 
luas permukaan setelah tersubstitusi dengan nitrogen 
mengalami penurunan. Hal ini diduga pengurangan luas 
permukaan disebakan oleh penyumbatan pori akibat terikatnya 
nitrogen dari ZA pada HA sehingga pori-pori yang awalnya 
kosong telah terisi dengan nitrogen. Dari kondisi tersebut dapat 




















sehingga terikat pada HA. Semakin besar nilai pengurangan 
luas permukaan, maka semakin besar pula kandungan nitrogen 
yang terikat atau mengenkapsulasi HA.  Hasil penelitian sesuai 
dengan penelitian Kottegoda et al., (2018) dimana HA yang 
telah mengadsopsi nitrogen memiliki luas permukaan lebih kecil. 
Luas permukaan dari HA NPs sebesar 81 m2/g sedangkan 
Urea- HA NPs memiliki luas permukaan sebesar 56  m2/g. Pada 
penelitian Li et al., (2017) juga dihasilkan bahwa luas 
permukaan dari HA setelah men adsorpsi limbah Pb, maupun 
Cu juga mengalami penurunan. Jadi dapat disimpulkan bahwa 
penelitian telah sesuai dengan literatur. 
4.3.2 Distribusi Ukuran Pori HA 
     Distribusi ukuran pori dan merupakan suatu sifat yang sangat 
penting bagi suatu adsorben. Distribusi pori menunjuukan 
persebaran pori dengan ukuran tertentu dalam bahan. Distribusi 
juga dapat menentukan jumlah pori yang terbesar dari suatu 
bahan tersebut dengan menunjukkan rentang ukuran porinya. 
Ukuran pori dan volume pori sangat menentukan seberapa 
mampu HA untuk dapat mengadsorpsi suatu unsur yang ingin 
dipertahankan. Selain itu dalam distribusi pori juga menunjukkan 
volume pori dimana volume pori menunjuukan kapasitas pori 
untuk dapat menyerap atau melepaskan suatu bahan. Dalam 
pupuk SRF, HA diharapkan dapat mengadsorpsi unsur nitrogen 
dengan optimal serta dapat melepaskan kembali unsur nitrogen 
tersebut saat dibutuhkan tanaman melalui proses pemupukan. 
Dari analisis BET didapatkan distribusi ukuran pori maupun 
volume pori yang terdapat pada HA. Metode yang digunakan 
untuk menganalisis ukuran pori maupun distribusi pori yaitu 
dengan metode HK (Horvath-Kawazoe) dan metode SF (Saito 
and Foley).  Metode HK dan SF dikembangkan agar ukuran pori 
meningkat. HK digunakan untuk menganalisis ukuran pori 
maupun volume pori pada ukuran mikropori. Metode HK 




















diferensiasi sederhana dari jumlah zat teradsorpsi (yang 
dinyatakan sebagai volume adsorbat cair per unit massa 
adsorben) dengan memperhatikan lebar pori. Lebar pori 
diperoleh dengan mengubah tekanan kesetimbangan dari 
adsorpsi isotermis. Menurut Haghigtatju et al, (2017), tekanan 
relatif yang berbeda-beda sangat berhubungan dengan ukuran 
pori. Tekanan relatif yang meningkat dapat mendeteksi ukuran 
pori yang lebih kecil (ditandai dengan terisinya pori sehingga 
volume pori meningkat).  Ukuran pori sendiri merupakan jarak 
antara jarak dinding pori dengan pusat atom yang membentuk 
lapisan pertama dari dinding pori. Metode SF dilakukan dengan 
mengandaikan film teradsorpsi lapisan luar untuk menghitung 
energi potensial pada silinder hingga lapisan tidak terbatas. 
Dengan menggunakan metode SF didapatkan kesimpulan 
distribusi ukuran pori maupun volume pori sebesar 16,471 Å 
dan dan dengan metode HK didapatkan distribusi ukuran pori 
maupun volume pori sebesar 8,637 Å. Perbedaan hasil dari 
kedua metode ini dikarenakan asumsi dari metode HK sendiri 
hanya memperhatikan interaksi antara adsorben dan adsorbat 
pada permukaan saja sedangkan interaksi pada bagian dalam 
diabaikan, sedangkan untuk metode SF memperhatikan hingga 
lapisan dalam yang menyebabkan ditribusi pori dengan metode 
SF menjadi lebih luas. Metode SF sangat cocok dalam geometri 
pori silinder.   Distribusi ukuran pori maupun volume pori dapat 
dilihat pada Lampiran 4, Lampiran 5, Lampiran 6, dan 
Lampiran 7. Dari hasil tersebut dapat disimpulkan bahwa 
distribusi ukuran pori maupun pori menghasilkan hasil yang 
sama dan dapat menjelaskan ukuran pori dari HA. Distribusi 






















Gambar 4.8 Distribusi Ukuran Pori 
 























































     Dari grafik pada Gambar 9 dan Gambar 10 dapat diketahui 
bahwa ukuran pori maupun volume pori menghasilkan bentuk 
grafik yang hampir sama. Pada distribusi ukuran pori dihasilkan 
persebaran pori yang yang paling tinggi pada metode HK 
diantara 5 hingga 10 Å dan untuk metode SF antara 10 sampai 
16 Å dan dengan distribusi volume pori juga didapatkan hasil 
yang sama yaitu pada distribusi pori pada rentang 5 sampai 20 
Å menghasilkan volume pori yang optimal. Pada persebaran 
pori didapatkan grafik yang meningkat kemudian turun kembali. 
Titik tertinggi dari pengaruh ukuran pori terhadap volume pori 
merupakan kapasitas maksimum adsoben untuk dapat 
melakukan adsorpsi. 
     Berdasakan penelitian Liu et al., (2017) juga didapatkan pola 
persebaran pori yang hampir sama. Dalam penelitian tersebut di 
dapatkan pola dimana volume pori meningkat seiring 
bertambahnya ukuran pori dan pada titik tertentu walaupun 
ukuran pori besar volume pori juga mengalami penurunan yang 
diakibatkan oleh kejenuhan dari pori itu sendiri. Pada penelitian 
Fu et al., (2010) juga didapatkan pola dari pengaruh ukuran pori 
terhadap volume pori akibat dari proses adsorpsi. Dari penelitian 
didapatkan bahwa volume pori optimum akan tercapai pada 
ukuran pori tertentu dan ketika telah mencapai titik maksimum 
bertambahnya ukuran pori mengakibatkan penurunan terhadap 







































V KESIMPULAN DAN SARAN 
5.1 Kesimpulan 
Berdasarkan hasil penelitian ini, maka dapat disimpulkan 
bahwa: 
1. Pupuk ZA-HA enkapsulasi yang dihasilkan memiliki teksur 
kasar, berwarna putih, dan lebih sulit larut dibandingkan 
dengan pupuk ZA. 
2. Release Nitrogen pada pupuk ZA-HA Enkapsulasi jauh 
lebih lambat dibandingkan dengan pupuk ZA. Pupuk ZA-HA 
Enkapsulasi hanya dapat di release 16,7% selama 3600 
detik sedangkan untuk pupuk ZA dapat di release sebanyak 
85,6% sehingga pupuk ZA-HA layak disebut sebagai pupuk 
Lepas Lambat (Slow Release Fertilizer). Berdasarkan 
kinetika release yang terjadi, terdapat perbedaan model 
kinetikanya. ZA-HA mengikuti model kinetika Orde Nol 
dengan nilai R2 sebesar 0,99 dan  Sedangkan ZA mengikuti 
Model Higuchi dengan nilai R2 sebesar 0,95.  
3. Berdasarkan pada karakteristik permukaan dengan 
menggunakan BET didapatkan luas permukaan untuk HA 
sebesar 25,31 m2/g dan luas permukaan ZA-HA sebesar 
9,834 m2/g. Luas permukaan dari HA dikatakan layak untuk 
dijadikan adsorben.  
5.2 Saran 
     Untuk perlakuan pengeringan sebaiknya digunakan flash 
dryng agar kandungan nitrogen tidak banyak menguap dan 
banyak yang terhilang. Selain itu perlu ditambahkan waktu 
pengamatan pada release pupuk ZA dan ZA-HA hingga 
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